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Verfahren und Vorrichtung zur Regelung 
der Zusammensetzung von Ldsung(en) 

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Regelung 
der Zusammensetzung von Losung(en) bei der Herstellung von 
cellulosischen Formkorpern, bei dem man (a) Zellstoff und ein 
wasserhaltiges Aminoxid unter Bildung einer Suspension mischt, 
(b) aus der Suspension unter Wasserverdampfung eine Cellulose- 
losung bildet, (c) die Celluloseldsung durch einen Luftspalt in 
ein Fallbad extrudiert, das eine wassrige Aminoxidlosung enthalt, 
und dort zu Formkdrpern koaguliert, (d) die Formkorper durch 
eine wassrige Waschlosung leitet, in der restliches Aminoxid aus 
den Formkorpern ausgewaschen wird, und (e) wassrige Aminoxid- 
losungen aus den Stufen (c) und/oder (d) nach Konzentrierung in 
die Stufe (a) zuriickfuhrt, wobei eine Eigenschaft bzw. ein physika- 
lisches Verhalten der Losungen geraessen und aufgrund der Meflwerte 
die Zusammensetzung der Losungen geregelt verden. 

Die Erfindung betrifft auch eine Vorrichtung zur Durchfuh- 
rung dieses Verfahrens mit einem mit Dosierorganen bestuckten 
Anmaischeapparat, einer an den Anmaischeapparat angeschlossenen 
Lose- und Eindampf ungseinrichtung , einer an die Lose- und Ein- 
dampfungseinrichtung iiber eine Leitung angeschlossenen Extrusions- 
einrichtung mit einem nachgeschalteten Fallbad, wenigstens einem 
Waschbad, das eine stark verdunnte, wassrige Aminoxidlosung ent- 
halt, sowie Einrichtungen zur Messung einer Eigenschaft der Losung(en) 
zwecks Oberwachung ihrer Zusammensetzung. Unter die Eigenschaft der 
Celluloselosung soil im Rahmen der vorliegenden Erfindung auch 
ein messbares physikalisches Verhalten der Losung fallen. 
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Die Eigenschaften der nach dera Arainoxidverfahren hergestell- 
ten cellulosischen Formkorper, insbesondere die textilphysikalischen 
Eigenschaften der ersponnenen Fasern und Filamente hangen in hohem 
Mafle von der Zusamraensetzung der Extrusionslosung ab. Zur Einhaltung 
optimaler Eigenschaften ist es daher erwiinscht, die Zusamraensetzung 
der Losung zu iiberwachen und Schwankungen in engen Grenzen zu halten. 
Bei einem kontinuierlichen Verfahren wie dem vorliegenden Arainoxid- 
verfahren ist die Prozessiiberwachung fur eine wirtschaftliche Fahr- 
weise von Bedeutung. Es ist dahfer wichtig, auch die Konzentrationen 
der wassrigen Arainoxidlosungen in den Stufen (c),.(d) und (e) zu 
raessen und die Losungszusammensetzungen zu regeln. 

Aus WO 94/28212 ist es bekannt, von Zeit zu Zeit eine Probe 
der dem Extrusionsapparat zuflieBenden Spinnlosung zu entnehmen 
und ihren Brechungsindex zu messen. Dieser soli bei 60°C in dera 
Bereich von 1,489 bis 1,491 liegen, damit Extrusionsprodukte mit 
zufriedenstellenden Eigenschaften erhalten werden. Es ist ferner 
bekannt, den Brechungsindex der wassrigen Aminoxidlosungen innerhalb 
bestimrater Grenzen zu halten. So soil der Brechungsindex der wass- 
rigen Aminoxidlosung fur das Fallbad bei 60°C zwischen 1,3644 und 
1,3708 liegen, wahrend fur die konzentrierte Aminoxidlosung fur 
die Bildung der Zellstoffsuspension der Brechungsindex in dem Be- 
reich von 1,4620 bis 1,4628 liegen kann, ohne daB Dosierorgane 
betatigt oder die Verdampferbedingungen verandert werden miissen. 
Die Uberwachung des Brechungsindex der Losung in einem mehr oder . 
weniger breiten Bereich erlaubt keine exakte Regelung der Zusam- 
raensetzung der Losung. Auflerdem versagt dieses Verfahren bei L6- 
sungen mit starker Lichtabsorption und/oder -streuung. 

Der vorliegenden Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, ein 
Verfahren zur Herstellung von cellulosischen Formkorpern nach dem 
Arainoxidverfahren zu schaffen, bei dem die Zusamraensetzung der 
Spinnlosung genau iiberwacht werden kann. Die Regelung der Zusamraen- 
setzung soil genauer erfolgen als dies aufgrund eines Brechungs- 
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indexbereiches mbglich ist. Dariiber hinaus soli ein Verfahren 
zur Herstellung von cellulosischen Formkorpern nach dem Aminoxid- 
verfahren geschaffen werden, bei dem die Zusammensetzung der 
Losung mit moglichst geringer Verzogerung geregelt wird, damit 
auf tretende Schwankungen in der Zusammensetzung in engen Grenzen 
gehalten werden konnen. Insbesondere soil auch ein. Verfahren zur 
Herstellung cellulosischer Formkorper nach dem Aminoxidverfahren 
geschaffen werden, bei dem die Zusammensetzungen der verschiedenen 
im Verfahrensverlauf auftretenden Losungen auch dann geregelt 
werden konnen, wenn die Brechungsindexraessung unbrauchbar ist, 
weil die Losungen das Licht zu stark absorbieren oder streuen. 
SchlieBlich soli auch eine Vorrichtung zur Durchf iihrung des Ver- 
fahrens geschaffen werden, durch die Anderungen der Zusammensetzung 
von Losungen des Aminoxidverfahrens, und zwar sowohl Spinnlosungen als 
auch cellulosefreien, wassrigen Aminoxid losungen in engen Grenzen 
gehalten oder eliminiert werden konnen. Weitere Vorteile der Er- 
findung ergeben sich aus der folgenden Beschreibung . 

Diese Aufgabe wird bei dem eingangs genannten Verfahren 
erfindungsgemaB dadurch gelost, daB man eine nicht-optische 
Eigenschaft wenigstens einer der genannten Losungen mifit und die 
Abweichung(en) des MeBwerts bzw. der Meflwerte von einem vorgege- 
benen Sollwert zur Regelung der Zusammensetzung(en) dieser L6- 
sung(en) benutzt. Anders als das oben genannte Verfahren mit 
Messung des Brechungsindexes wird erfindungsgemaB ein enger Toleranz- 
bereich der MeBgroBe vorgegeben. Abweichungen des MeBwertes von 
einem bestimmten Sollwert losen unmittelbar einen Eingriff an den 
Stellgliedern des Regelkreises aus, Es wird daher eine striktere 
Regelung der Ldsungszusammensetzung erreicht als sie moglich ist, 
venn die Regelung erst aktiviert wird, wenn der MeBwert einen vor- 
gegebenen Toleranzbereich verlaBt. Die Messung einer nicht-opti- 
schen Eigenschaft der Losungen setzt zudem nicht die Durchsichtig- 
keit der Losungen fur das Licht der benutzten Wellenlange voraus. 
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Daher konnen auch Spinnlosungen, die definierte Anteile an Zusatz- 
stoffen, wie z.B. Titandioxid, Farb- oder Fulls toffe enthalten, und ira 
Prozess anfallende Arainoxidlosungen, die durch Verunreinigungen 
stark gefarbt sind, uberwacht und in Bezug auf ihre Konzentration 
geregelt werden, 

Nach der bevorzugten Ausfiihrungsform des erfindungsgemaBen Ver- 
fahrens wahlt man als die zu messende nicht-optische Eigenschaf t der 
Losung die Dielektrizitatskonstante, die (elektrische) Leitfahigkeit, 
die Mikrowellenintensitat und -geschwindigkeit, die Dichte, den Was- 
sergehalt oder die Ultraschallgeschwindigkeit. Durchsichtige und un- 
durchsichtige Losungen ini Prozess konnen mittels Messungen der glei- 
chen Eigenschaft uberwacht werden, wodurch der MeB- und Regelaufwand 
minimiert werden kann. Der Wassergehalt kann nach Karl-Fischer be- 
stimmt werden. 

Nach der bevorzugten Ausfuhrungsform des Verfahrens mifit man 
die Temperatur der Losung bei oder kurz vor oder nach der Messung 
einer der genannten Losungseigenschaften und kompensiert man den 
MeSwert aufgrund der gemessenen Temperatur. Da die 
Temperatur der Losung variieren kann, miissen die Mefiwerte auf eine 
Bezugstemperatur umgerechnet werden, bei der der MeBwert der be- 
tref fenden Eigenschaft der Losung von Soll-Zusammensetzung bekannt 
ist, mit dem der aktuelle MeBwert zu vergleichen ist. Die Bezugs- 
temperatur, auf die die Mefiwerte umgerechnet werden, ist beispiels- 
weise 50°C oder.,6Q?.C, 

Vorzugsweise miBt man die Eigenschaft der Losung in-line. Die 
in-line-Messungen erlauben nicht nur eine schnelle Ermittlung der 
Losungszusammensetzung bei geringem Stromungswider stand, sondern 
sie vermeiden bei Spinnlosungen auch das durch die Zersetzlichkeit 
der Lo'sung bestehende Sicherheitsrisiko, das beispielsweise in 
Totraumen der Leitung (z.B, Probenahmestutzen) durch das m5gliche 
Einsetzen von run-away-Reaktionen besteht. 
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Bei einer Ausfuhrungsform des erfindungsgemaBen Verfahrens 
greift man zur Regelung der Ldsungszusammensetzung in die Dosierung 
der Komponenten in Stufe (a), (b) bzw. (d) ein. Wird z.B. eine 
Anderung der Zusammensetzung der Spinnlosung aufgrund der Eigen- 
schaftsmessung festgestellt, ist ein Eingriff in die Dosierung der 
Komponenten Zellstoff und/oder Losungsmittel NMMO/H 2 0 notwendig. 
Zur Korrektur der Zusammensetzung der Fallbadlosung kann es erfor- 
derlich werden, in die Dosierung der dem Fall bad zulaufenden Wasch- 
losung einzugreifen oder die Wasserdosierung zur Waschlosung zu 
verandern . 

Bei einer anderen Ausfuhrungsform des Verfahrens greift man 
zur Regelung der Losungszusammensetzung in die Betriebsbedingungen 
der Stufe (b) oder/und der Stufe (e) ein. Ergeben die Messungen 
eine unerwiinschte Verschiebung des Verhaltnisses NMM0/H 2 0 der 
Spinnlosung, so kann dies in der Stufe (b) korrigiert werden, 
indera die Wasserverdampfung in dieser Stufe gedrosselt oder verstarkt 
wird. Ebenso kann die Konzentration der in die Stufe (a) zuriick- 
zufuhrenden wassrigen Aminoxidlosung durch Eingriff in die Konzen- 
trierungs- bzw. Eindampfungsstufe geregelt werden. 

Die Aufgabe wird ferner bei der eingangs genannten Vorrichtung 
erfindungsgemaB dadurch gelost, daB in der Leitung oder einem Be- 
halter, die bzw, der die zu uberwachende Losung enthalt, ein Gerat 
zur Messung einer nicht-optischen Eigenschaft der Losung angeordnet 
ist, und dafl das MeBgerat zusammen mit stromungsmaBig vorgeschal- 
teten Dosierorganen oder Eindampfeinrichtungen Regelkreise zur Rege- 
lung der Losungszusammensetzung bildet. Das MeBgerat liefert einen 
MeBwert der Losung, wie z.B. ihre Dielektrizitatskonstante oder 
Dichte, der zu Signalen fiir die Verstellung von S teller ganen, wie 
z.B. der Anderung der Geschwindigkeit von Dosierorganen oder der 
Anderung der Warmeleistung der Eindampfapparate umgeformt wird. 
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Vorzugsweise umfaflt das MeBgerat ein Gerat zur Messung der 
Losungstemperatur und eine Temperaturkompensation des von dem 
MeBgerat gelieferten MeBwerts. Das MeBgerat liefert dann schon 
temperaturkompensierte MeBwerte, so daB ein unmittelbarer Vergleich 
mit den vorgegebenen, auf eine bestimmte Temperatur bezogenen 
Werten der Losungen von Soll-Zusammensetzung moglich ist. 

Die Erfindung wird nachfolgend an Hand der Zeichnung naher 
erlautert, die das schematische Flieflbild einer Ausfuhrungsform 
der erfindungsgemaBen Vorrichtung zeigt. 

Wasserhaltiger Zellstof f und ein Gemisch aus N-Methylmorpholin- 
N-oxid (NMMO) und Wasser werden durch die Dosierorgane l a bzw. l b 
in einen kontinuierlich arbeitenden Anmaischeapparat 2 eingespeist. 
Der Apparat 2 kann ein Mehrwellenapparat sein, wie er in 
DE-C-198 37 210.8 beschrieben ist. Dem Apparat 2 ist eine Lose- und 
Eindampfungseinrichtung 3 nachgeschaltet, in der die in Apparat 2 
gebildete Suspension aus Zellstoff und NMM0/H 2 0 durch Warmezufuhr 
und Unterdruck unter Wasserverdampfung in eine Losung uberfuhrt 
wird. Ein geeignetes Verfahren hierzu ist aus DE-A-44 41 468.8 
bekannt. An die Loseeinrichtung 3 schlieBt sich iiber eine Leitung 8 
ein Extrusionswerkzeug 4 an, durch das die Spinnlbsung iiber einen 
Luftspalt in ein Fallbad 5 extrudiert wird. Je nach Art der Beschaf- 
fenheit des Extrusionswerkzeugs und der folgenden Operationen konnen 
Fasern, Filamente, Folien oder andere Formkorper erhalten werden. 
Der so erhaltene Formkorper 6 wird iiber ein Abzugsorgan 7 einer 
Waschstufe 10 zugefiihrt, in der restliches Aminoxid aus dem Form- 
korper 6 ausgewaschen wird. 

Erfindungsgemafl ist in der Leitung 8 zwischen der Loseeinrich- 
tung 3 und dem Extrusionswerkzeug 4 ein MeBgerat 9 zur Messung 
einer nicht-optischen Eigenschaft, z.B. der Dielektrizitatskonstan- 
ten oder der Dichte der Losung installiert. Das MeBgerat 9 liefert 
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ein temperaturkorrigiertes Signal an einen Mikroprozessor 12, der 
Abweichungen vom Sollwert der Losung feststellt und Stellsignale 
uber die Signalleitung 13 an das Dosierorgan l a fur den Zellstoff , 
die Signalleitung 15 an das Dosierorgan l b fur das Losungsmittel- 
geraisch und die Signalleitung 14 an die Lose- und Eindampfungsein- 
richtung 2 gibt* 

Wie aus der Zeichnung ersichtlich, wird die Waschlosung aus 
der Waschstufe 10 uber eine Leitung 24 dem Fallbadbehalter 5 zu- 
gefuhrt, Ein MeBgerat 11 in dieser Leitung stellt die Zusammen- 
setzung der verbrauchten Waschlosung in der Leitung 24 fest und 
regelt uber die Signalleitung 18 rait dem Mikroprozessor 16 das 
Ventil 17 fur die Wasserzugabe zur Waschstufe 10. Die verbrauchte 
Fallbadlosung wird durch eine Leitung 19, die auch Reinigungsein- 
richtungen (nicht dargestellt) enthalt, einer Eindarapfstufe 20 
zugefuhrt, in der die Losung auf eine vorgegebene Arainoxid-Konzen- 
tration eingedampft wird. Die Konzentration der eingedampften 
Losung wird durch Messung einer Eigenschaft mittels des MeBgerats 
21 und Ist-Soll-Vergleich durch den Prozessor 22 in ein Stellsignal 
urageforrat, das uber die Signalleitung 23 zur Einstellung der Ein- 
dampfbedingungen der Eindampfstufe 20 dient. 
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Patentanspriiche 

1, Verfahren zur Regelung der Zusammensetzung von Losung(en) 
bei der Herstellung von cellulosischen Formkorpern, bei dem man 

(a) Zellstoff und ein wasserhaltiges Aminoxid unter Bildung 
einer Suspension mischt, 

(b) aus der Suspension unter Wasserverdampfung eine Cellulose- 
losung bildet, 

(c) die Celluloselosung durch einen Luftspalt in ein Fallbad 
extrudiert, das eine wassrige Aminoxidlbsung enthalt, und dort zu 
Formkorpern koaguliert, 

(d) die Formkorper durch eine wassrige Waschlosung leitet, 
in der restliches Aminoxid aus den Formkorpern ausgewaschen wird, 
und 

(e) wassrige Aminoxidlosungen aus den Stufen (c) und/oder (d) 
nach Konzentrierung in die Stufe (a) zuriickfiihrt, 

wobei eine Eigenschaft der Losungen gemessen und aufgrund des 
MeBwertes die Zusammensetzung der Losungen geregelt wird, 

dadurch gekennzeichnet, dafl man eine nicht-optische Eigen- 
schaft oder ein physikalisches Verhalten wenigstens einer der 
genannten Losungen miflt und die Abweichung(en) des MeBwertes bzw. 
der MeBwerte von einem vorgegebenen Sollwert zur Regelung der 
Zusammensetzung(en) dieser Losung(en) benutzt. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dafl man 
die nicht-optische Eigenschaft der Losung unter der Dielektrizitats- 
konstanten, der induktiven Leitfahigkeit, der Mikrowellenabsor lo- 
tion, der Dichte, dem Wassergehalt und der Ultraschallgeschwindig^ 
keit auswahlt. 

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, 
dafl man die Temperatur der Losung bei oder kurz vor oder nach der 
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Messung der Eigenschaft miBt und den Meflwert der Eigenschaft auf- 
grund der MeBteraperatur kompensiert . 

4. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 3, dadurch gekenn- 
zeichnet, dafi man die Eigenschaft in-line miBt. 

5. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 4, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB man zur Regelung der Losungszusammensetzung in die 
Dosierung der Koraponenten in Stufe (a), (c) oder (d) eingreift. 

6. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 5, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB man zur Regelung der Losungszusammensetzung in die 
Betriebsbedingungen der Stufe (b) und/oder (e) eingreift, 

7. Vorrichtung zur Durchfuhrung des Verfahrens nach einem der 
Anspruche 1 bis 6, mit 

einera mit Dosierorganen (l a ,l b ) bestiickten Anmaischeapparat (2), 
einer an den Anmaischeapparat (2) angeschlossenen Lose- und 
Eindampf einrichtung ( 3) , 

einer an die Lose- und Eindampf einrichtung (3) uber eine 
Leitung (8) angeschlossenen Extrusionseinrichtung (4) mit einem 
nachgeschalteten Fallbad (5), 

wenigstens einem Waschhad, das eine verdunnte wassrige Aminoxid- 
losung enthalt, und 

Einrichtungen zur Messung einer Eigenschaft der Losung(en) 
zwecks Oberwachung ihrer Zusammensetzung, 

dadurch gekennzeichnet, daB in der Leitung (8,19,24) oder 
einera Behalter, die bzw. der die zu uberwachende Lbsung enthalt, 
ein Gerat (9,21,11) zur Messung einer nicht-optischen Eigenschaft 
der Losung angeordnet ist, und daB das MeBgerat zusammen mit vor- 
geschalteten Dosierorganen (l a ,l b ; 17) oder Eindampfeinrichtungen 
(3;20) Regelkreise (13,14,15; 18; 23) fiir die Regelung der Losungs- 
zusammensetzung bildet. 
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8. Vorrichtung nach Anspruch 7, dadurch gekennzeichnet, da!3 
das MeBgerat (9, 11, 21) ein Gerat zur Messung der Losungstempera- 
tur und eine Teraperaturkompensation des Mefiverts des Gerats umfaBt. 



ZUSAMMENFASSUNG 



Verfahren zur Regelung der Zusammensetzung von 
Losung(en) bei der Herstellung von cellulosischen Formkorpern, 
bei dem man (a) Zellstoff und ein wasserhaltiges Aminoxid unter 
Bildung einer Suspension mischt, (b) aus der Suspension unter 
Wasserverdampfung eine Celluloselosung bildet, (c) die Cellulose- 
Idsung durch einen Luftspalt in ein Fallbad extrudiert, das 
eine wassrige Aminoxidlosung enthalt, und dort zu Formkorpern 
koaguliert, (d) die Formkorper durch eine wassrige Waschlosung 
leitet, in der restliches Aminoxid aus den Formkorpern ausge- 
waschen wird, und (e) wassrige Aminoxidlosungen aus den Stufen 
(c) und/oder (d) nach Konzentrierung in die Stufe (a) zurUck- 
fiihrt, wobei eine Eigenschaft der Losungen gemessen und aufgrund 
des MeBwertes die Zusammensetzung der Losungen geregelt wird, 
dadurch gekennzeichnet , daB man eine nicht-optische Eigenschaft 
oder ein physikalisches Verhalten wenigstens einer der genannten 
Losungen miBt und die Abweichung(en) des MeBwertes bzw. der 
MeBwerte von einem vorgegebenen Sollwert zur Regelung der Zusam- 
mensetzung (en) dieser Losung(en) benutzt. Das Verfahren erlaubt 
eine genaue Oberwachung der Zusammensetzung der Extrusionslosung, 



